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(57) Abstract: The invention concerns a method 
for capturing very fine particles present in a fhiid 
flux in liquid, gaseous or supercritical state and a 
device therefor. The method is characterised in that 
it comprises steps which consist in: causing said flux 
to pass through a filtering element (13); stopping 
the emission of said flux; countercunent clearing of 
the filtering material (31) with a carbon dioxide flow 
imder pressure, so as to drive die particles deposited 
on the filtering material (31); countercunent expanding 
of die fhix, so as to tr^ the particles within a solid 
cart)on dioxide snow-type mixture formed during its 



(57) Abr^g^: La pr^sente invention conceme un pro- 
c^d6 de captage de tr^ fines particules en presence dans 
un flux de fluide k Pdtat liquide, gazeux ou supercritique 
ainsi qu*un dispositif de mise en oeuvre de cdiu-d. Ce 
proc^ est caract^ris^ en ce qu'il comporte les Stapes 
consistant ^ faire passer ce flux h. travers un ^Idment de 
filtration (31), stopper remission de ce flux, balayer, ^ 
contre-courant, le matdriau filtrant (31) avec un flux de 
dioxyde de carbone sous pression, de fa^on k entrainer 
les particules d^posto sur le mat^au filtrant (31), d^- 
tendre le fluxil contre-courant, de fa9on k pi^ger les par- 
ticules au sein d*un mdange solide, de type neige car- ~ 
bonique, f ormd au cours de la dtoite. 
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PROCEDE ET DISPOSITIF DE CAPTAGE DE FINES PARTICULES PAR PIEGEAGE 
AU SEIN D'UN MELANGE SOLIDE DE TYPE NEIGE CARBONIQUE 

La prSsente invention concerne un proc6de permettant 

5 assurer le captage de particules solides de grande 
finesse, ainsi qu'un dispositif permettant de mettre en 
oeuvre ce precede. 

De nombreuses industries utilisent des solides sous 
forme pulverulente . C'est en particulier le cas des 

10 industries fabriquant des peintures, des produits 
cosmetiques et dermatologiques, et des produits 
pharmaceutiques . Ainsi , 1 ' Industrie pharmaceutique, mais 
egalement 1» Industrie des cosmetiques, requiert de 
nouvelles formes galeniques afin d'ameliorer le service 

15 rendu par les molecules d'interet therapeutique ou 
dermatologique . En particulier, elle recherche les moyens 
de realiser une dissolution rapide de ces molecules, qui se 
presentent sous forme de poudre solide dans les conditions 
habituelles, au sein des fluides biologiques tels que le 

20 sang ou la lymphe. Pour ce faire, il est necessaire soit de 
modifier la morphologie du solide, soit de diminuer tres 
fortement la granulometrie de la poudre, soit de combiner 
ces deux actions. De nombreux travaux sont egalement 
conduits en vue d'elaborer des medicaments complexes 

25 permettant une absorption lente et reguliere de la molecule 
active (medicament -retard) . 

On salt, par de nombreux brevets et publications 
scientif iques, que I'on peut obtenir des microparticules, 
d'une granulom§trie g6n6ralement comprise entre 1mm et 

30 10mm, et des nanoparticules d'une granulometrie 
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ggn^ralement comprise entre 0,1mm et 1mm, en utilisant 
diff6rents proced^s de broyage ou de prScipitation dont en 
particulier ceux mettant en oeuvre des fluides 
supercritiques, les particules ainsi generees se trouvant 
5 alors dispersSes soit dans une phase liquide, soit dans une 
phase gazeuse comprimee ou non, soit dans un fluide 
supercritique . Le captage de ces particules est une 
operation tou jours difficile, quel que soit le milieu au 
sein duquel elles sont dispersees. 
10 Les fluides supercritiques, et particulierement le 

dioxyde de carbone supercritique, sont largement utilises 
pour realiser des poudres tres fines susceptibles de se 
dissoudre trds rapideraent par ingestion par les voies 
respiratoires . Les fluides supercritiques sont ggalement 
15 utilises pour obtenir des particules complexes constitutes 
de melanges de differentes morphologies du principe actif 
et d»un excipient, tel que des microspheres ou des 
microcapsules , 

On rappellera tout d'abord ce qu'est un tel fluide 
20 supercritique. 

On sait en effet que les corps sont ggniralement 
connus sous trois gtats, a savoir solide, liquide ou gazeux 
et que I'on passe de I'un a 1' autre en faisant varier la 
temperature et/ou la pression. Or il existe un point au- 
25 dela duquel on peut passer de I'etat liquide a I'etat de 
gaz ou de vapeur sans passer par une Ebullition ou, § 
1* inverse, par une condensation, mais de fagon continue : 
ce point est appelE le point critique. 

On sait egalement qu'un fluide en Stat supercritique, 
30 c'est-a-dire un fluide qui est dans un 6tat caract#ris6 
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soit par une pression et une temperature respect ivement 
supirieures k la pression et Sl la temperature critiques 
dans le cas d'un corps pur, soit par un point representatif 
(pression, temperature) situe au-dela de I'enveloppe des 

5 points critiques repr^sentes sur un diagramme (pression, 
temperature) dans le cas d'un melange, presente, pour de 
tres nombreuses substances, un pouvoir solvant eleve sans 
commune mesure avec celui observe dans ce meme fluide ^ 
I'gtat de gaz comprime. II en est de meme des liquides dits 

10 « subcritiques », c*est-^-dire des liquides qui se trouvent 
dans un etat caracterise soit par une pression superieure a 
la pression critique et par une temperature inferieure a la 
temperature critique dans le cas d'un corps pur, soit par 
une pression superieure aux pressions critiques et une 

15 temperature inferieure aux temperatures critiques des 
composants dans le cas d'un melange (cf Michel PERRUT - Les 
Techniques de 1 ' Ingenieur « Extraction par fluide 
supercritique, J 2 770 - 1 a 12, 1999 ») . 

Les variations importantes et modulables du pouvoir 

20 solvant des fluides supercritiques sont d'ailleurs 
utilis§es dans de nombreux precedes d' extraction 
(solide/f luide) , de f ractionnement (liquide/f luide) , de 
chromatographie analytique ou preparative, de traitement 
des materiaux (ceramiques, polymeres) et de generation de 

25 particules. Des reactions chimiques ou biochimiques sont 
egalement realisees dans de tels solvant s, II est a noter 
que les proprietes physico-chimiques du dioxyde de carbone 
ainsi que ses parametres critiques (pression critique : 7,4 
MPa et temperature critique : 31°C) en font le solvant 

30 prefere dans de nombreuses applications, d'autant qu'il ne 



wo 01/43845 



4 



PCT/FR00/a3557 



pr§sente pas de toxicite et est disponible a tres bas prix 
en tres grande quantite. Solvant non polaire, le dioxyde de 
carbone porte a pression supercritique est parfois 
additionne d'un co-solvant, constitue notamment par un 

5 solvant organique, polaire qui a pour fonction de modifier 
le pouvoir solvant de fagon notable, surtout vis-a-vis de 
molecules presentant une certaine polarite, I'ethanol etant 
souvent utilise a cette fin. Toutefois, certains composes 
sont plus' favorablement extraits par un hydrocarbure leger 

10 ayant de 2 i 5 atomes de carbone, et plus favorablement, de 
2 a 4 atomes de carbone, a pression supercritique. 

Parmi les proced^s permettant d'obtenir de tres fines 
particules au moyen d'un fluide ^ pression supercritique, 
on retiendra particulierement le precede connu sous la 

15 designation de "RESS" et suivant lequel on detend tres 
rapidement une solution d*un produit a atomiser dans un 
fluide supercritique, et le procede anti- solvant du type 
des proc6d6s dits « SAS », « SEDS », « PCA » , « ASES », 
consistant a pulveriser une solution du produit dans un 

20 solvant organique ou aqueux au sein d'un courant de fluide 
en §tat supercritique. 

Ces proc6des permettent I'obtention d'une poudre 
form§e de particules tres fines qui sont dispersees au sein 
d'un courant gazeux a faible pression (procede RESS) ou a 

25 pression elevee (proc6d6 SAS) . D'autres precedes connus 
dans I'etat ant^rieur de la technique permettent 6galement 
de generer des particules tres fines au sein d'un liquide, 
par precipitation, par recristallisation ou par action 
m§canique de broyage. 

30 La collecte de ces particules est ensuite une 
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operation tr§s delicate, surtout lorsque I'on souhaite 
met t re en oeuvre des productions importantes . 

On connait bien entendu diverses mgthodes permettant 
de collecter de fines particules au sein d'un courant 

5 liquide ou gazeux. Les plus couramment utilis^es sont 
celles mettant en oeuvre des filtres constitues de 
materiaux filtrants tisses ou non tisses qui permettent de 
capter les particules les plus fines y compris celles dont 
le diametre est compris entre 0,1 jim et 1 mm. 

10 Les filtres presentent aussi un inconvenient notoire, 

dans la mesure ou la recuperation des particules qu'ils ont 
fixees ainsi que leur r^utilisation ult^rieure ^ventuelle, 
sont des operations particulidrement difficiles a effectuer 
des lors que I'on souhaite respecter les regies imposees 

15 dans 1' Industrie pharmaceutique . 

La present e invention a pour but de proposer un 
precede, ainsi que des moyens de mise en oeuvre de ce 
precede, permettant de capter facilement de telles 
particules et qui, de plus, se pr§tent a un fonctionnement 

20 en continu a I'echelle industrielle . 

La presente invention a ainsi pour objet un precede de 
captage de tr^s fines particules en presence dans un flux 
de fluide a I'etat liquide, gazeux ou supercritique 
caracterise en ce qu'il comporte les etapes consistant a : 

25 - faire passer ce flux a travers un element de 

filtration, 

- stopper 1' emission de ce flux, 

- ba layer, k centre -courant, le materiau filtrant avec 
un flux de dioxyde de carbone sous pression, de fagon ' 3 

30 entrainer les particules deposees sur le materiau filtrant. 
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- dStendre le flux a contre-courant , de fagon a pi^ger 
les particules au sein d*un melange solide, de type neige 
carbonique, forme au cours de la d§tente. 

Le flux de dioxyde de carbone utilise lors du balayage 

5 sera notamment S une pression supercritique . Par ailleurs, 
on pourra, de fagon interessante, refroidir, avant la 
detente, le flux de dioxyde de carbone circulant a contre- 
courant, de fagon a augmenter la quantite de solide de type 
neige carbonique generee lors de la detente ult§rieure, 

10 Dans un mode de mise en oeuvre de 1' invention dans 

lequel les particules auront 6te g6n6r6es ^ I'aide d'un 
proc§d§ mettant en oeuvre un solvant organique, notamment 
de type ant i- solvant , on percolera, dans le sens normal du 
flux, les particules collect^es par l'§16ment de filtration 

15 avec un fluide a pression supercritique, avant d'effectuer 
le balayage a contre-courant , afin d'eliminer le solvant 
present sur et dans les particules. 

Par une simple evaporation du melange solide 
1» invention permet d'obtenir facilement une poudre s^che et 

20 non agglomer^e. 

L' invention est int^ressante ggalement sur le plan 
industriel, car elle permet d'envoyer successivement, de 
fagon periodique, le flux de fluide au sein duquel les 
particules sont dispersees vers plusieurs chambres de 

25 captage, 1* operation de production de particules etant 
quant a elle menee de fagon continue. 

La present e invention a ggalement pour objet un 
dispositif de captage pour fines particules contenues au 
sein d'un flux de fluide liquide, gazeux ou supercritique/ 

30 caracteris§ en ce qu'il comprend : 
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- au moins une enceinte de captage comportant des 
moyens d' admission dudit flux, 

- des moyens de reception des particules contenues 
dans le flux, 

5 - des moyens d» injection dans 1 'enceinte de captage, 

au travers des moyens de reception, d'un flux de dioxyde de 
carbone sous pression a contre-courant du flux precedent, 

- des moyens de mise en communication de 1' enceinte de 
captage avec une enceinte r^ceptrice avec interposition de 

10 moyens permettant d'effectuer une detente du flux a centre 
courant, dans 1' enceinte r^ceptrice. 

Le dispositif de captage pourra comporter plusieurs 
enceintes de captage et des moyens de commutation 
permettant de relier tour a tour chacune de ces enceintes a 
15 des moyens de production de particules. 

Les moyens de reception des particules pourront etre 
constitues d' elements de filtration comprenant par exemple, 
en allant dans le sens normal du flux, un disque en metal 
perfore, un filtre en microfibres et un disque en matiere 
20 fritt§e de plus forte porosit§. 

On d§crira ci-apr^s, a titre d* exemple non limitatif, 
des formes d' execution de la pr^sente invention, en 
reference au dessin annex6 sur lequel : 

La figure 1 est un schema de principe d'une 
25 installation de production de particules et d'un dispositif 
de captage suivant 1' invention. 

La figure 2 est un schema montrant le detail des 
moyens de captage des particules mis en oeuvre dans 
1' installation representee sur la figure 1. " 
30 La figure 3 est un schema partiel montrant une 
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variante de mise en oeuvre de moyens de captage suivant 
1 ' invention. 

On a repr6sent6 sur la figure 1 une installation de 
production et un dispositif de captage de particules extra 
5 fines suivant 1' invention, qui est en mesure de fonctionner 
notamtnent suivant deux modes, t savoir un mode de 
production dit anti-solvant et un mode de production dit 
RESS. 

L' installation comprend une chambre d * atomisation 1, 

10 formee d'une enceinte tubulaire resistant a la pression 
dont la partie superieure comprend une buse d' injection 23 
et qui contient un panier cylindrique 29 dont le fond est 
forme par des 616ments de filtrage 31 constitues d'un 
disque ^ forte porosit^ en m€tal fritt# (de l*ordre de 50 

15 |im) et d'un disque support en metal perfore entre lesquels 
est dispose un materiau filtrant a tres faible porosite (de 
1 ' ordre de 1 , 2 |im) . 

La partie superieure de la chambre d'atomisation 1 est 
alimentSe en dioxyde de carbone k pression supercritique 

20 par la buse 23 relive ^ une canalisation 7 en communication 
avec un reservoir de stockage 9 par 1 ' intermediaire d*une 
pompe S membrane 11, d'un §changeur 13, et d'une vanne 27 
et la partie inf§rieure de cette chambre est relive par 
une canalisation 15 a des separateurs cycloniques 17, dont 

25 la partie superieure est en communication avec le reservoir 
de stockage 9 par 1 ' intermedial re d'un lit d'absorbant 19 
et d'un condenseur 21 et la partie inferieure est reliee a 
des moyens de soutirage 14. La chambre d'atomisation 1 peut 
§galement §tre alimentSe en dioxyde" de ' carbone' sous 

30 pression par une entree 33 situee a sa partie inferieure. 
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Lorsque 1 ' installation fonctionne en mode de 
gen§ration des particules dit anti-sol vant, la buse 23 est 
directement alimentfie par la canalisation 7 . Dans ce mode 
de mise en oeuvre une solution dans un solvant organique ou 

5 aqueux du produit S atomiser est envoy^e dans la buse de 
pulverisation 23 par une pompe 12. 

Lorsque 1 » installation fonctionne en mode de 
generation des particules dit RESS la canalisation 7 
alimente par sa base en fluide a pression supercritique un 

10 extracteur 5 dont la sortie superieure alimente par une 
canalisation 3 la buse 23. 

La chambre d ' atomisation 1 comporte une sortie 24 qui 
est relive a des moyens de captage des particules. Ces 
moyens de captage sont constitu^s par une canalisation 26 

15 qui est reliee a une enceinte r^ceptrice 28 de grand 
volume, avec interposition d'un echangeur de chaleur 3 0 et 
d*une vanne de regulation 32. L' enceinte receptrice 28 
comporte un fond conique 34 qui s'ouvre sur une 
canalisation 36 dont le passage est contr616 par une vanne 

20 38 . 

On d§crira tout d'abord le fonctionnement global de 
1 ' installation, puis le fonctionnement specif ique des 
moyens de captage des particules. 

Si 1 ' installation fonctionne suivant la technique 

25 RESS, le produit que I'on souhaite atomiser est dispose 
dans 1 'extracteur 5 et I'on fait percoler dans celui-ci un 
fluide k pression supercritique, const itue notamment par du 
dioxyde de carbone, qui est stock§ dans le reservoir 9. Le 
fluide est porte ^ la pression de travail par la~ pompe " 3 

30 membrane 11 et a la temperature de travail par 1' Echangeur 
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de chaleur 13. Le fluide a pression supercritique ayant 
dissous une certaine concentration du produit, il est admis 
par la canalisation 3 dans la chambre d* atomisation 1 au 
travers de la buse de pulverisation 23, oil il se d§tend, si 

5 bien que les particules ggn^rees viennent se fixer sur le 
materiau filtrant 31. Lorsque I'on estime que la quantity 
de particules deposees sur celui-ci est suffisante on 
stoppe la generation de particules. 

On injecte ensuite, dans la chambre d' atomisation 1, 

10 par 1* entree 33, un flux de fluide a pression supercritique 
de fagon a percoler le materiau filtrant 31 a contre 
courant du sens precedent, de fagon a entrainer les 
particules deposees sur celui-ci vers sa sortie 24. 

Le fluide a pression supercritique charg6 de 

15 particules est refroidi Sl basse temperature a travers 
I'^changeur de chaleur 3 0 et est ensuite brusquement 
detendu par la vanne de regulation 32 dans 1' enceinte 
r^ceptrice 28 a une pression voisine de la pression 
atmosph^rique. II se transforme alors en partie en neige 

20 carbonique au sein de laquelle les particules se trouvent 
piegees. 

Cette neige' carbonique peut etre facilement stockee, 
par tous moyens connus, dans des recipients appropries bien 
isoles thermiquement . En fonction des besoins des 

25 utilisateurs, cette neige carbonique chargee en particules 
peut etre soit transformee en glace carbonique par 
compression dans une presse afin d'§tre stocJc^e sous un 
petit volume, soit stockee telle quelle pendant une courte 
p^riode en fonction des besoins. Elle peut egalemerit etre 

30 soumise a un lent rfichauffage avec vaporisation de la 
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neige. On constate alors que I'on obtient une poudre seche 
bien dispers^e sans agglom^rat . 

Comme il a ete dit precedemment , ce precede de captage 
s' applique a tout type de generation de particules et en 
5 particulier au proc^de anti-solvant utilisant un fluide a 
pression supercritique . 

Dans ce cas on n 'utilise pas I'extracteur 5 qui est 
court-circuite par des vannes 37 et 39 et le produit que 
I'on souhaite atomiser est dissous dans un solvant et 
10 1' ensemble est pulverise dans la chambre d'atoraisation 1 au 
moyen de la pompe 12, ainsi que represents sur la figure 1. 
Dans ce mode de mise en oeuvre de 1' invention on fera un 
strippage des particules deposSes sur le materiau filtrant 
31 par balayage de la chambre d'atomisation 1 avec un flux 
15 de fluide a pression supercritique de fagon §l entrainer le 
solvant adsorbe sur les particules avant d'admettre le 
fluide a pression supercritique a centre courant ainsi 
qu ' expose precedemment • 

Le procede de captage suivant 1' invention est 
20 particulierement interessant pour tout produit 
thermosensible ou thermolabile et, en premier lieu, pour 
les produits biologiques. 

Ce procede est ggalement interessant sur le plan 
industrial dans la mesure ou, contrairement aux precedes de 
25 captage de l'6tat anterieur de la technique il n' impose 
pas, pour la recuperation des particules, d'ouvrir la 
chambre d' atomisation 1 et de manipuler les moyens de 
filtrage. Par ailleurs on a constate que le fait de 
travailler en continu permettait d'obtenir des lots de 
30 produits trSs homogSnes a la difference de ceux obtenus 
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suivant I'etat anterieur de la technique c'est-a-dire en 
f onctionnement par lot classique. 

Exemple 1 

5 On a utilise 1 ' installation, pr^c^demment decrite pour 

extraire de la caf^ine par du dioxyde de carbone a pression 
supercritiqiie et g#n4rer des particules fines par detente 
de ce fluide selon la technique RESS. Dans ce mode de mise 
en oeuvre de 1' invention on a utilise une chambre 

10 d'atomisation 1 de forme cylindro-conique d'un volume de 
vingt litres, parfaitement isolee thermiquement par un 
isolant cryogenique. Cette chambre 1 §tait pourvue d*un 
panier cylindrique 29 ferm^e a sa base par des moyens de 
filtration constitues respect ivement de bas en haut par un 

15 disque en m§tal fritt§ de porositS 50 ^m, un filtre en 
microfibres de verre non tisse d'une porosite de 1,2 jim et 
un . disque en metal perf ore de trous de 2 mm de diametre 
avec une portion de surface ouverte de 80%, les deux 
disques metalliques assurant le maintien mecanique du 

20 filtre. 

L' extraction par le dioxyde de carbone a §t€ effectu^e 
S une pression de 30 MPa, une temperature de 60^ C et un 
d§bit de 14 kg/h, la pression regnant dans la chambre 
d' atomisation 1 etant de 0,12 MPa. 

25 On a arrgt^ la production de particules apres 60 

minutes puis on a admis a centre courant le dioxyde de 
carbone a pression supercritique dans la chambre 
d'atomisation 1 en ouvrant la vanne 27. Puis, comme d§crit 
pr§c€demment , le fluide a €te refroidi ^ -B^'C dans 

30 I'gchangeur 30 puis dfitendu dans la vanne de regulation 32 
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pour former, dans le recipient 28, la neige carbonique. On 
a recueilli 4,2 kg de neige carbonique charg§e de 
particules de caf^ine dans un flacon 40 ouvert a 
1 ' atmosphere , si bien qu'aprSs evaporation lente, pendant 

5 environ 8 heures du dioxyde de carbone, on a obtenu 
finalement 51 grammes d'une poudre seche de cafeine. Une 
analyse granulometrique de cette poudre, effectuee par un 
procede de granulometrie laser, a montre que 90% des 
particules avaient une taille particulidrement fine 

10 comprise entre 1,2 fim et 4,8 \im, 

Exemple 2 

Dans un second exemple de mise en oeuvre de 
1' invention on a g^n^re des particules tres fines de 

15 tetracycline selon le procede dit anti-solvant SAS. On a 
ainsi pulverise une solution de 5 % en masse de 
tetracycline dans la N-methylpyr roll done avec un d6bit de 
0,6 kg/h dans un courant de 15 kg/h de dioxyde de carbone a 
pression supercritique, S savoir a une pression de 18 MPa 

20 et a une temperature de 45® C, et ce pendant 60 minutes. 

On a proced6 comme prec§demment sauf que, apres 
l'arr§t de la production des particules et avant d'inverser 
le flux de dioxyde de carbone k pression supercritique, on 
a continue a balayer avec celui-ci la chambre d • atomisation 

25 1 pendant 15 minutes, de fagon a eliminer le solvant . 

On a recueilli 3,1 kg de neige carbonique dans un 
flacon 40 ouvert a 1' atmosphere, si bien qu' apres 
evaporation du dioxyde de carbone on a obtenu 28,2 grammes 
de poudre fine, sdche et non agglom§r6e, dont 1' analyse 

30 granulometrique a montr6 que 90% des particules avaient une 
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dimension comprise entre 0,7|Lim et 2,4^m. Une analyse par 
chromatographie en phase gazeuse a montrg que la teneur en 
N-methylpyrrolidone dans cette poudre etait de 140 ppm. 

Dans un mode de mise en oeuvre de 1' invention 

5 represent^ sur la figure 2, on a scind§ la chambre 
d'atomisation 1 en deux chambres distinctes, a savoir une 
chambre d'atomisation proprement dite la, oil sont produites 
les fines particules, et une chambre de captage lb ou les 
fines particules produites sont capt^es par le materiau 

10 filtrant 31. La chambre la comporte un fond conique 4 et 
communique par celui-ci avec la partie superieure de la 
chambre de captage lb, par une canalisation 6. 

Un tel mode de mise en oeuvre est particulierement 
interessant dans le domaine de 1 ' exploitation industrielle . 

15 II permet de travailler sur plusieurs chambres 
d'atomisation et plusieurs chambres de captage, qui sont 
utilisees et nettoyees successivement . 

On a ainsi reprSsente sur la figure 3 un tel mode de 
mise en oeuvre, dans lequel la chambre d'atomisation la est 

20 en communication, par son fond 4, avec la partie superieure 
de deux chambres de captage lb et lb' par des canalisations 
respectives 6 et 6 ' avec interposition de vannes 8 et 8*. 
L ' installation comprend une enceinte r^ceptrice commune 28, 
dont la partie superieure est respect ivement en 

25 communication avec les parties superieures des deux 
chambres de captage lb et lb* par des canalisations 10 et 
10' avec interposition de vannes 12 et 12'. 

En jouant sur les positions des vannes 8, 8' et 12, 
12' on peut alterner, au cours du processus, celle des deux 

30 chambres r^ceptrices qui sera relive a la chambre 
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d'atomisation la, avec une pgriodicite fonction du travail 
a effectuer. On a utilise une telle installation pour 
capter des particules de cafSine. On a ainsi gen4re des 
particules pendant 4 heures, puis on a proc§d6 comme d^crit 

5 prScSdemment en utilisant successivement chacune des deux 
chambres de captage lb et lb' pendant des pfiriodes de une 
heure. On a ainsi recueilli 17,2 kg de neige carbonique qui 
a fourni 2 51 g de cafeine sous la forme d*un poudre seche 
et non agglomeree dont les particules present ent une 

10 morphologie et un spectre granuloma trique voisins de ceux 
obtenus dans I'exemple 1. 
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REVENDICATIONS 

1. - Proc^dg de captage de trds fines particules en 
presence dans un flux de fluide a I'Stat liquide, gazeux ou 

5 supercritique caracterise en ce qu'il comporte les etapes 
consist ant a : 

faire passer ce flux a travers un element de 
filtration (31), 

- stopper 1* emission de ce flux, 

10 - balayer, a contre-courant , le materiau filtrant (31) 

avec un flux de dioxyde de carbone sous pression, de fagon 
a entrainer les particules deposees sur le materiau 
filtrant (31) , 

- d§tendre le flux a contre-courant, de fa<?on a pi^ger 
15 les particules au sein d'un melange solide, de type neige 

carbonique, forme au cours de la detente 

2. - Precede de captage suivant la revendication 1, 
caractSris^ en ce que le flux de dioxyde de carbone utilise 
lors du balayage est S pression supercritique. 

20 3.- Precede de captage suivant l*une des 

revendications 1 ou 2 caracterise en ce qu*avant la 
detente, on refroidit le flux de dioxyde de carbone. 

4. - Precede de captage suivant I'une des 
revendications 1 ou 2 caracterise en ce que, avant le 

25 balayage a centre courant, on percole, dans le sens normal 
du flux, les particules collect^es par 1* Element de 
filtration avec un fluide k pression supercritique. 

5. - Precede de captage suivant I'une des 
revendications pr6c§dentes, caracterise en ce que I'on 

30 effectue la detente du flux k centre courant H une pression 
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voisine de la pression atmosph§rique . 

6. - Procede de captage suivant I'une des 
revendications prec^dentes caract^rise en ce que I'on 
4vapore ledit melange solide obtenu de faQon a r^cuperer 

5 les particules. 

7. - Procede de captage suivant l*une des 
revendications precSdentes, caracterise en ce que I'on 
envoie, successivement de fagon periodique, le flux de 
fluide au sein duquel les particules sont dispersees vers 

10 plusieurs chambres de captage, l*operation de production de 
particules etant men§e de fagon continue. 

8. - Dispositif de captage pour fines particules 
contenues au sein d'un flux de fluide S I'Stat liquide, 
gazeux ou supercritique, caract6ris§ en ce qu'il comprend : 

15 - au moins une enceinte de captage (1,1a, lb, lb') 

comportant des moyens d' admission dudit flux, 

des moyens de reception (31) des particules 
contenues dans le.flux, 

- des moyens d* injection permettant d'injecter dans 
20 I'enceinte de captage (1, la, lb, lb' ) , au travers des moyens 
de reception (31) , un flux de dioxyde de carbone sous 
pression a centre -courant du flux pr6c6dent, 

des moyens de mise en communication (24,30) de 
1' enceinte de captage (1, la, lb, lb ' ) avec une enceinte 
25 receptrice (28) avec interposition de moyens (32) 
permettant d'effectuer une detente du flux a centre 
courant, dans 1' enceinte receptrice (28). 

9-- Dispositif de captage suivant la revendication 8, 
caracteris§ en ce qu'il comporte plusieurs enceintes de 
30 captage (lb, lb') et des moyens de commutation (8-8 12-12 • ) 
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permettant de relier tour k tour chacune de ces enceintes 
(lb, lb*) S des moyens de production de particules dans un 
flux de fluide a I'etat gazeux, liquide ou supercritique . 

10.- Dispositif de captage suivant la revendication 9, 
5 caracterise en ce que les moyens de reception des 
particules sont constitues d* elements de filtration (31) . 
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